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Beschretbung 

Die Erf indung betrifft ein Verfahren zur weitgehend mechanischen Entwasserung von wasserfeuchtem Kautschuk 
zu einem Kompaktat mit mindestens 50 % Kautschukgehalt. 

5 Kautschuke. vor allem z.B.Pfropfkautschuke, wie sie fur die Schlagzahmodif izierung von Kunststoffen benotigt wer- 

den, werden gewohnlich durch Emulsionspolymerisation hergestellt; der erhaltene Latex wird durch Elektrolytzugabe 
koaguliert. mit Wasser gewaschen, zentrifugiert und weiter entwassert Solche Pfropfkautschuke sind z.B. Butadien-g- 
SAN Oder Butylacrylat-g-SAN oder es sind mehrstufig aufgebaute Kautschuke auf der Grundlage der Monomeren 
Butadien f Styrol. Butylacrylat, Methylmethacryiat oder Acrylnitril. Auch Kautschuke fur andere Einsatzzwecke werden 

w oft auf diesem Wege erhalten. 

Meist entwassert man durch Trocknen des noch bis zu 50 % Wasser enthaltenden schleuderfeuchten Materials, 
das dann bestimmungsgemSG in eine Thermoplastschmelze eingearbeitet und so zum Endprodukt verarbeitet wird. 
Der Kautschuk wird in diesem Fall als Pulver gehandhabt, das wegen des Feinstaubanteils zur Seibstentzundung neigt. 
Nach einem in DE-A-20 37 784 beschriebenen Vorschlag kann man schleuderfeuchten Pfropfkautschuk in eine 

i5 SAN-SchmeJze unter Verdampfen des Wassers eirrtragen und einen bis zu 60 % Pfropfkautschuk enthaltenden Ther- 
moplasten gewinnen. Dieses Verfahren erfordert einen relativ hohen Aufwand an elektrischer Energie, wobei Kau- 
tschukpartikel und Hilfsmittelreste mit dem verdampfenden Wasser mitgerissen werden und als Sondermull entsorgt 
werden mussen. Das dampffarmig abgezogene, durch Kautschukbestandteile verunreinigte Wasser ist zusammen mit 
dem zur Kondensation nOtigen Kuhlwasser als behandiungsbedurftiges Abwasser zu betrachten. 

• AuBerdem kdnnen ggf. in den Extrudern auftretende Hilfsmittelablagerungen das Produkt verunreinigen. 
Die Erf indung hat sich die Aufgabe gestellt, ein Verfahren zu schaffen, das die genannten Nachteile weitgehend 
vermeidet. Hierzu ist folgendes vorauszuschicken: 

Aus der allgemeinen Kautschuktechnologie ist bekannt. feuchten bzw. mehr oder weniger teilentwasserten Kau- 
tschuk aus sog. Slurries dadurch zu gewinnen. daG das Wasser mechanisch in Pressen, auch Schraubenpressen. 
25 abgepreBt wird. Hierzu werden haufig Apparate mit Seihergehausen eingesetzt. durch die das Wasser wie durch ein 
Sieb abflieBen kann. Diese Seihergehause neigen aber zu Verstopfungen. Der auf diesem Weg gewonnene Kau- 
tschuk. der noch eine gewisse Restfeuchte enthait. wird dann zu Ballen gepreBt oder granuliert 

Auch die Gewinnung von Thermoplasten aus waBriger Umgebung hat zu ahnfichen ProblemlQsungen gefuhrt. 
So beschreibt die japanische Patentverdffentlichung 86/053 362 ein Verfahren zur Gewinnung von Polymeren aus 
30 nicht trocknen Polymerisaten oder Schiammen (Slurries). Als Beispiel dient die Entwasserung einer Poly-SAN-SIurry 
mit ca. 40 % Feststoffgehalt und einer TeilchengrfiBe von 0.3 mm auf einem Zweischneckenextruder. der mit 2 Seiher- 
gehausen und 3 Entgasungsdffnungen versehen ist. Die Entgasung geschieht unter vermindertem Druck. 

Die japanische Patentverdffentlichung 2 286 208 beschreibt ein Verfahren, in dem ein Zweischneckenextruder zur 
Entwasserung von thermoplastischen Fbrmmassen genutzt wird. Auch hier sind Seihergehause fOr die Flussigentwas- 
35 serung und mehrere EntgasungsOffnungen fur das verdampfende Wasser vorgesehen. 

Die japanische PatentverGffentlichung 84/027 776 beschreibt ein Verfahren zum Entwassern und Plastif izieren von 
ABS-Polymeren in einer Schneckenmaschine. wobei das Wasser entgegen der Fdrderrichtung entferrtt wird und sich 
eine zweistufige Entgasung anschlieBt oder - in einer anderen AusfOhrungsform - mit einer speziellen. mit mehrfachen 

• Einschnurungen versehenen Schnecke. Derartige Schneckenkonstruktionen sind nur als teure Spezialanfertigungen 
erhaitlich. 

Die europaische Paterrtvereffentlichung 0 534 235 beschreibt die Hersteilung von schlagzah modif izierten Thermo- 
plasten durch Einarbeitung von mechanisch teiweise entwassertem Kautschuk in einen Thermoplasten oberhalb des 
Erweichungspunktes des Thermoplasten, wobei der Kautschuk vor der Einarbeitung in einem Extruder teilweise ent- 
wassert und das verbleibende Restwasser wahrend der Einarbeitung durch Entgasungsvorrichtungen entferrtt wird, die 
45 vor und nach der Einmischstelle angeordnet sein kflnnen. 

Dieses Verfahren hat ebenfalls den Nachteil. daQ noch eine groBe Menge Wasser verdampft werden muB. wobei 
uberdies zwei Maschinen. namlich ein Hauptextruder und ein Seitenextruder. benotigt und ebenfalls nur eingeschrankt 
verwendbare Konzentrate erhalten werden. 

Die gestelfte Aufgabe wird gemaB Anspruch 1 gelCst. 
so Es wurde gefunden, daB die im wesentlichen mechanische Entwasserung von wasserfeuchtem Kautschuk auf 
einer einzigen, extrudierenden Zweiwellenschneckenknetmaschine mit handelsublichen Bauteilen zu einer verdichte- 
ten. auBerlich trod^enen Kautschukmasse (Kompaktat) geiingt, wenn man eine Maschine mit gleichsinnig rotierenden. 
zwei- Oder vorzugsweise dreigangigen Schnecken verwendet. der man den gefailten. wasserfeuchten Kautschuk im 
Dosierabschnitt zufuhrt. wobei der Extruder in Fdrderrichtung nacheinander mindestens zwei Stauzonen und zwei 
55 zugeherige EntwasserungsOffnungen aufweist, die bei Bedarf mit je einer ROckhalteschnecke versehen sind. sowie 
anschlieBend mindestens eine Knetzone und wiederum anschlieBend mindestens eine Entgasungszone sowie 
schlieBlidi eine Austragszone. deren Offnung bedarfsweise durch eine Dusenleiste abgeschlossen ist. 

Die Anordnung kann unter Zuhilfenahme von marktublichen Extruderbauteilen aufgebaut werden. die in Form von 
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unterschiedlich geschnittenen Schnecken- und zugehfirigen Gehauseabschnitten ("Schussen") verfugbar sind und bei 
Bedarf eine genaue Anpassung an das spezielle Entwasserungsproblem ermoglichen. 

Man erhalt auf diese Weise aus verschiedenen Typen von wasserteuchtem Kautschuk eine wertgehend mecha- 
nisch entwasserte Masse, die ohne weiteren Zusatz etwa von f liefiverbessernden Mitteln <f er J^ ermo P'^ h e " Jjj? h 
ziert und in ein zylinder- oder tablettenfSrmiges Kompaktat (Granulat) OberfOhrt w.rd. das staubfre. zu handhaben ,st. 

Das erf indungsgemaBe Verfahren eigne! sich zur Herstellung von Kautschukgranulaten fur untersch.edl.che Ve - 
wendungszwecke; besonders ist sein Einsatz gedacnt tor die Herstel.ung von , Ka * s * u ^ 
Schlagzahmodifizierung von sprodharten Kunststoffen verwendet werden. be.sp.elswe.se Kautschuk Sd^lSSSi 
lage von Butadien-, Butadien/Acrylnitril- oder Butadien/Styrol-Copolymeren oder pfropfcop^lymeren 
auf der Qrundlage von kautschukelastische Polymere bildenden Acrylsaure-Estern w,e *W* a * at ^ ia ™**** 
ELhexylacrylat. Die geeigneten Monomeren konnen auch Substitutionsprodukte der vorstehenden Monomeren se.a 
SlgemeTn Jgnen sich Polymere aus ggf.substituierten 1 ,3-Dienen oder n-Alkylacrylaten und deren C°poVmere oder 
Pfropfcopolymere mrt vinyiaromatischen Monomeren wie Styrol oder anderen. harte Polymere b.ldenden Monomeren 
wie Acrylnitril oder Methylmethacryiat. 
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Praktische Beschreibung des Verfahrens (vgl. hierzu Figur) 

Verwendet wird eine jeweils dreigangige Zweischneckenmaschine OVP ZSK 53 des Herstellers Werner & Pfleide- 
rer), die aus folgenden Gehauseabschnitten besteht: 

- wahlweise ein mit einer obenliegenden Offnung versehener. unbeheizter Gehauseabschnitt (1). urn eingeschlos- 
sene Luft zu entfernen; 

- Abschnitt (2), Dosierdffnung, unbeheizt. versehen mit EinschneckenbestOckung (ESB45)-Dosiervorrichtung; 

- Abschnitt (3) unbeheizt. mrt obenliegender Entwasserungsaffhung. versehen mit Ruckhalteschnecke; 
Abschnitt (4) unbeheizt. ohne Offnung; 

- Abschnitt (5) unbeheizt. mit obenliegender Entwasserungsflffnung. versehen mit Ruckhalteschnecke; 

- Abschnitt (6) geschlossen; 

- Entgasungsabschnitt (7. beheizt) fur atmospharische Entgasung. Aufweitung des Schneckengehauses z.B. von 53 
35 auf 57 mm 

- fflrdernder Abschnitt (8), geschlossen, beheizt; 

^ - Dusenleiste (9) zur Formung des auszutragenden Guts. 

Den vorstehend beschriebenen Gehauseabschnitten entsprechen Schneckenabschnitte (vgl. Figur), die wie folgt 
zu bezeichnen sind: 

Einzugs- und Fdrderbereich (10), 
45 erste Abquetschzone (1 1). 

zweite Abquetschzone (12) t 
Knetzone(13). 

Entgasungs- und Austragsbereich (14). 
so Beispiel 

Der feuchte Kautschuk wird in die Dosierdffnung einer gleichsinnig laufenden jeweiis dreigangigen. inder Ein- 
gangszone (Bereich 10; Fig.) rechtsgangigen Zweischneckenmaschine geffirdert Durch e ™ 
geometrie oder eine Offnung in FCrderrichtung stromauf kann evt. emgeschlossene Luft e ^ che ^ 
55 wird stromab in Farderrichtung gegen eine Stauzone. in diesem Fall ein doppeltes Unksg ^nnde gef6rdert H.erdurch 
wird Druck aufgebaut, der zum Auspressen des im Kautschuk eingesc*lossenen \Afessers ftihrt J^^-Da. Was_ 
ser kann durch die Entwasserungsaffnung im Gehause bei atmospharischem Druck abf I.eBen. H.erbe. werden, z.B. 35 
% bis 80 % des anhaftenden Wassers entfernt. Das Wasser hat beim Verlassen des Extruders e.ne Temperatur von 
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n 0 r tPiiemwasserte Kautschuk wird uber die als Hindernis wirkende Stauzone (11) hinweg gegen eine zwerte Stou- 
^^S^^^^y^B Entwasserung urn wiederum bis zu 25 % des gesamten Wassers stattfindet. 
2 one (12)ge ordert • "7 ^^2^ 100 .° c Der te ilentwasserte Kautschuk ist hier i.a. noch pulverforrmg. 

Z pfaSSerung "notwendige Energie eingebracht. Es sch.ieBt sich eine atmosphansche Entgasungsstufe an m der 
nil Smenoen an Wasser diesmal dampfformig entweicht (14). Die gennge Wassermenge und die > relabv groBe 
noch Rest ^"9® n ai L "J*** " r daB ke i ne Pa rt ke | rrutgerissen werden oder daB mHgerissene Parbkel sofort w.e- 
2EES SS^e Kautschuk wird durch eine DOsenplatte (9) ausgetragen und ha, 
hier eine Temperatur von 130 bis 180°C. Die Restfeuchte betrSgt 7 bis 0 5 %. 

Das erfindungsgemaBe Verfahren wurde an verschiedenen Matenalien untersucht. 



A-1 

, 5 PCybutadienkautschuk. gepfropft mit SAN. nach den Angaben der DE-A-24 27 960 

ponerrteA), gefailt durch Elektrolytzugabe und vorentwassert auf eine Restfeuchte von 27 bis 33 Gew.-% Wasser. 

A-2 

Polybutylacrylat-Kautschuk. gepfropft mit SAN. nach den Angaben der DE-A-12 60 135 (Komponente A), gefa.lt 
durch Elektrolytzugabe und vorentwassert auf eine Restfeuchte von 27 bis 33 % Wasser. 

A-3 

25 Polybutylacrylat-Kautschuk. gepfropft mit SAN. nach den Angaben de, ^DE -A-31 49 353 (Komponente A + B). 
oefailt durch Elektrolytzugabe und vorentwassert auf eine Restfeuchte von 30 b.s 38 % Wasser. 
^SnaSSSSSm^m wurden dem oben beschriebenen Extruder zugefuhrt. Gemessen wurden der Was- 
seraustra ^u^KauteSukaustrag an der ersten und zweiten Abquetschzone. die Restfeuchte des Granufc ts die 
T^nperSur des ausget^genen Komp'aktats und des abgequetschten Wassers. Berechnet wurde d,e verdampfte Was- 

30 sermenge. Alle Mengenbestimmungen sind gravimetrisch. 
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Beispiel 


1 


2 


3 


Kautschukkomponente 


A-1 


A-2 


A-3 


Durchsatz feucht (kg/h) 


100 


110 


110 


Drehzahl/UPM 


280 


250 


200 


Anfangsfeuchte (Gew.-%) 


29,7 


29,9 


34,3 


Austrag Entwasserung 1 




Wasser (Gew.-%) 


12.9 


16,9 


22.9 


Temperatur (°C) 


28 


26 


39,4 


Kautschuk (Gew.-%) 


3,3 


4.6 


4.4 


Austrag Entwasserung 2 


Wasser (Gew.-%) 


6.7 


3.8 


0.3 


Temperatur (°C) 


87 


78 


84 


Kautschuk (Gew.-%) 


0,3 


0,1 


0 


Entgasung 


Dampf (Gew.-%) 


7,7 


7.9 


| 8.6 


Strangfeuchte 


Wasser (Gew.-%) 


2.4 


1.3 


| 2,9 
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Patentanspruche 

1 . Verfahren zur Gewinnung von im wesentlichen trockenen Massen durch mechanische Entwasserung von wasser- 
feuchtem, durch Emulsionspolymerisation und Fallung hergestelltem Kautschuk zu einem Kompaktat mit minde- 
stens 50 % Kautschukgehalt auf einer Zweiwellenknetmaschine, dadurch gekennzeichnet, daB man den 
vorentwasserten Kautschuk dem Dosierabschnitt eines Zweischneckenextruders mit gleichsinnig rotierenden 
Schnecken zufuhrt. der in Forderrichtung nacheinander mindestens zwei Stauzonen und zwei zugehdrige Entwas- 
serungsoffnungen sowie mindestens eine Knetzone, eine Entgasungszone und schlieBIich eine Austragszone auf- 
weist und daB man das abgeschiedene Wasser an den Entwasserungsoffnungen in flussiger Form austragt. 

2. Verfahren nach Anspruch 1 , dadurch gekennzeichnet. daB die Entwasserungsfiffnungen mit jeweils einer Ruckhal- 
teschnecke versehen sind und die Austragszone durch eine Dusenleiste abgeschlossen ist. 

3. Verfahren nach Anspruch 1 , dadurch gekennzeichnet, daB ein KautschuWatex auf der Grundlage eines Dien- oder 
Acrylesterpolymeren oder eines ihrer Pfropfpolymerisate entwassert wind. 

Claims 

1. A process for obtaining essentially dry materials by mechanically dewatering water-moist rubber, prepared by 
emulsion polymerization and precipitation, to give a compact material having a rubber content of at least 50% in a 
twin-screw kneader, wherein the previously dewatered rubber is fed to the feed section of a twin-screw extruder 
which has screws rotating in the same direction and possesses, in succession in the conveying direction, at least 
two back-up zones and two associated dewatering orifices and at least one kneading zone, one devolatilization 
zone and finally one discharge zone, and the water separated off is discharged at the dewatering orifices in liquid 
form. 

2. A process as claimed in claim 1 , wherein the dewatering orifices are each provided with a retaining screw, and the 
discharge zone is closed by a die lip. 

3. A process as claimed in claim 1, wherein a rubber latex based on a diene polymer or acrylate polymer or on one 
of their graft polymers is dewatered. 

Revendications 

1 . Precede d'obtention de masses essentiellement scenes par d§shydratation mecanique de caoutchouc humide en 
eau. prepare par polymerisation en emulsion et par precipitation, en un mat6riau compact avec une teneur en 
caoutchouc d'au moins 50 % dans un appareil de malaxage k deux cylindres, caracterise en ce qu'on introduit le 
caoutchouc pred6shydrate k la section de dosage d'une extrudeuse k deux vis avec des vis tournant dans le m§me 
sens, qui pr6sente, dans la direction de transport, successivement, au moins deux zones de retenue et deux ouver- 
tures de deshydratation associees. de m§me qu'au moins une zone de malaxage, une zone de dSgazage et f ina- 
lement une zone d'6vacuation et en ce qu'on evacue leau s6paree aux ouvertures de deshydratation sous forme 
liquide. 

2. Precede selon la revendication 1 , caract6ris6 en ce que les ouvertures de deshydratation sont munies respective- 
ment d'une vis de retenue et en ce que la zone d'§vacuation est fermee par une I6vre de f iliere. 

3. Proc6de selon la revendication 1 , caracterise en ce qu'on d6shydrate un latex de caoutchouc k base d'un polymere 
dienique ou d'ester acrylique ou d'un de leurs polym^res greffes. 
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